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Arbeit~n z~r Erzeuquna und Uberwachung 

VT lo2 o76/2 

fur Herrn Dr . 6rochhagen, 
PU-A und 

Herr~ Or . Popper, 
Int~rnatioil2les 

Isocyan2: Insti tut 

von atembe ren AerosoJen aus MDI fU r Tie r- lnhalations versuche 

,,, v /c- ' I 

Zusam:nen f assuna 

Fur Inhala t.ion sversuche c.n T i eren mit ~IDI-Substanzen llJird eiil .-\erosol 

zwischen o ,J und 3 ~mbendtigt , das i n einen Luftstrom von 3oo m3/ h c ~ · 
J - --y-- ' . ' 

in . onzentrationen von l mg/ m und 3oo mg/n; e~nd~sperg~er~ werden 

muG. FuGend auf den in unserem Schreiben vom 1.3 . 79 dargelegten Ld

sungsvcrschlagen wurde zwischen dem InternationRlen Isoc yanat Insti

tut und der Bayer AG ein Resea rch Agreement Uber Versuche zur Aerosol

erzeugung und -messung geschlossen (III Project Number EA-9-MDI Ae ro

sol Generacion, S8ptember 1979) , 

Der vorliegende Bericht beschreibt die im Rahmen dieses Projektes von 

uns durchgefuhr ten Arbeiten und geht ausfUhrlich auf die erhaltenen 

Ergebnj.sse ein. Ub r die von Dr. Keller und Dr. Vogtel durchgefUhrte~ 

Arbeiten zum analytischen Aerosolnachweis wird ein eigener Bericht 

erscheinen. 

Wegen der ver~utetsn toxischen Eigenschaften der MDI-Aerosole w~rde 

zur Durchfuhrung aer Versuche eigens eine Freiluftanlage aufgebaut. 
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Alle Vorv1 rsuche IL/Urden an einer Ersatz flU ss igkeit vorgc:nommen, die 

.11ir.aher:id cie gleichen ' er:::::· · s~r.gsei ga:-,sct-.aften beSCi 'Jia i·:OI ::.!:. 2o , 

Bei den ersuchen mit HOI selbst wurde die r\bluft ' 'or Abb~sen . in 
die r\tmosphare mit e inem hochwirksamen Filter wei tgehend ·on den Aero

solteilchen befreit. 

Als am bes ten geeignet fur di cl Aerosolerzeugung au s flUs sigen Substsn

zen erwi esen sich Zwei sto ff dusen mit Luft bzw. Stickstcff als Treibgas. 

FU r dj a hohen und fu r die niedr igen Konzentrationen mussen jedoch je

weils unterschiedliche Generatort ypen verwendet werden . Di e Herstellung 

von KonzentraLionen von 1 mg/m3 i st moglich mit einer abgewandelten In

halations-Zerstauberduse mit er1gen Bohrungen fur Fluss igkeit und Treib

stoff. FU r dis Erzeugung von Konzentrationsn vo n 3oo mg/ m3 mu ssen zwei 

oder drei Duse1, Typ 97o der Fir~a Schlick komb i niert werden. 

Die Abt rennung des G~obanteils >3 ~m gelingt mit speziell ausgelegten 

Zyklonen. Es er~ies sich al s nicht erforderlich, den gesamten Luftstrom 

von 3oo m3/ h zu ~ehandeln. Ois ZyKl one ko nnen unmitte lbar vor die Ze r

stauberduse gesetzt und so zu einer Einheit kombiniert werden. Henge 

und Feinheit des Ae rosols hangen auGer von der Generatorkonstrukticn 

vcn den Treibg8s- und F l us si gkei tsdruc~en sowie der Temperatur ab. Die 

Grobabscheidung ist sine Funkt i on des ZykJ.ontyps und des Gasdurchsatzes. 

Die •·rforderlichen Verdusungs- und Abscheidebedingungen muGten in ent

sprechenden Vrrsuchs r eihen aufge(unden werden. 

Die ma ximale Verdusungsdauer fUr das MDI betrug fur die niedrigen Kon

zentrationen ca. 4 Stunden, fUr die hohcn Konzentrationen ca . 15 Minuten. 

Fur l~ngAre VerdUsungszyklen mussen sp~ter entspreche~d groOere ~or

ratsbehalter vorgesehen werden. 

Die Uberwachung des Aerosols, d.h. die Messung seiner Feinheit und s~i

ner Konzentration, erfolgte mit Hilfe des Kaskadenimpaktors. Hierbei 

wird das Aerosol nach GraGe fraktianiert auf Glaspla~tchen aufgefangen 

und anschlieGend mit einer Halbmikrowaage ausgewogen. 
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Als Munitorgerate fUr die Langzeitversuche eignen sich St:eulicht

meOgerate. Von drei e:prcbten Ger3tet y~en a · ies s~c;, das ~c jcogerat 

225 als das beste, um eine eventuelle Storung oder Anderu~g i n dsr 

Aeroeolerzeugung momentan und sicher anzuzeigen. 

Zum analytischen achweis der Aerosols urden diese mit dem Kcska

denimpaktor aufgefangen, Godann erst gravimetrisch und anschlie end 

mit Infrarotar,a]. yse bestimmt. Die Aufenthaltsdauer der Aerosols im 

Inhalationskafig wurde durch eine Ve rwe ilzeitkammer mi t ahnlicnen Ab

messu~gen simuliert. Bei hoheren Konzentratione~ ' ~ 5 mg/ m
3

) konner1 

zwischen Bo und 9o% der gravimetrischen Mengen auch anal ytisch nach

gewiesen ~erden , bei kle~neren Konzentrationen nur et~a noch dia 

Halfte . Die GrUnde hierfur sind noch nicht genau bek~nnt. Der Auf

enthalt in der Ve rwe ilzeitkammer verandert die A~rosole jedoch weder 

physikalisch noch chemisch. 
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Aufgabenbeschreibuna 

FUr Inhalationsversuchs an Tierer. ~ird ein Aerosol der Gro8e o,3 

bis ~ ;Jm benotigt. Dieser GroGenbereich ~urde von den z1standigen 

Fachgremien des III festgelegt, er kennzeichnet den sag. alveola

ren Bereich der PJr tikeldeposition. Die Partikelkonzentc ation~n 

sollen rur die Langzeituntersuchungen ( ca. 4 Wochen ) _a , 1 mg/ m3 

Atemluft, fUr die Kurzzoi t untersuchungen (1 Stunde ) ca. 3oo mg/ m
3 

betragen. 

1 ach Telex vom 15.1. i 9 von Dr. Clark ~ird das .· 3mmbrvolumen lo m3 

betragen und der volumenstrom 5m3/ min. Alle Aerosulkonzentrationen 

sind daher fUr einen Luftstrorn von 3~c .n3 / h zu beziehen. 

Die uns gestellte Aufgabe bestand darin, unter Ein~altung obiger Da

ten Techniken zur Erzeugung, Messung und Ube~~achung von Aerosolen 

geeigneter MDI-Substanzen zu entwickeln und zu erproben. Der von uns 

vorgeschlagene Losungsweg ist im Schreiben an L!errn Dr. Pop~er vom 

1.3.79 dargelegt. 

Bemerkung: Die GroGenabh~ngigkeit der alveolaren Deposition i st 

z.Z. noch Forschungsgegenstand 1 ) . ~berwiegen~ wird 

ein wie in .§.ild 1 i:!US (2) gezeigter Deposit.ionsverlauf 

angenommen, der auch noch Partikel ~ 3 ~m umfaGt. FU r 

nicht-inerte Subatanzen wie MDI ist jedoch auch die 

bronchiale Ablagerung groGere~ Partikel zu beachten. 

Gerade letztere entstehen in der Praxis in gr8Geren 

Mengen (3 ) .BezUglich der Konzentrationen sollte kUnf

tiQ aucr, ein in der Praxi9 anzutreffender Bereich um 

lo bis 5o mg/m 3 untersucht werden. 

~ygienische Vor~ehrunsen 

Wegen der besonderen Gefahrlichkeit t~xischer Aerosols muGten beson

dere Vorkehrungan getroffen werden, um eine Gef~hrdung des Lsbor-
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personals auszuschlieOen. 

Da die Arbeiten wegen der zu groOen Dime~sionen der Rohrleitungen 

nicht unter dem Abzug durchgefUhrt werden konnten, wurde eigens 

ein MeOstand auf dem Dach des Gebaudes aufgebaut. Die LuftfUh n :ng 

und 1JerdU sung mu!3te so erfolgen, daO keine Aerosols und kein SprUh 

nach drauOen traten. Die Abluft (3oo m3/ h) wurde nach Passieren 

eines Filte;s uber Oacn ~~leitet. Das Filte r wurde so ausgewahlt, daO 

eine weitgehen~e Abscheidung der feinen Aerosols gewahrleist~t ist. 

Ein gleiches Filter empfiehl t sich auch fUr die spaterer Tierver

suche. 

Alle VerdUsungsversuche zum Auffinden der geeigneten Dusenaggregate 

und der erforderlichen VerdU sungsbedingungen wurden ~it einer Ersatz

flussigkeit durchgefUhrt, die den gleichen Zahigkeitswert aufwies 

wie das MDI 44 2o. 

Bezuglich der allgemei~en Sicherheitsvorkehrungen wurde die hierfUr 

vom Int. Isocyanat Inst. herausgegebene Richtlinie (4) beachtet . 

3. Versuchsaufbau T~J- &t \.A.. r \;~I-

Der Aerosolgenerator befand sich vor dem offenen Ende einer ca. 8 m 

langen Mischstrecke vom 0 15 em. Mit Hilfe eines Strahlgeblases wu~

de in d "e Rohrstr~cke Umgebungsluft eingesaugt, die als Tragergas fUr 

die Aerosols diente. Die Aerosolteilchen wurden in einem Filter weit

gehend abgeschieden, bevor d~e Luft Uber Dach gL~llasen wurde. Vor dem 

Filter befanden sic h die Ef"ltnahmestellen fur die A .. 'rosolprob·:m sowie 

die ~\eOstelle fur Jie LLiftgesch,JJindigkeit. Bild £ zeigt den Aufbau 
schema tisch. 0-'j 2- ~ ~ o..-r=l L ~v"C........U'"" ) 

Zur Untersuchung der toxischen Stabllitat der Aerosols erwies i3s 

sic~ spater als notwendig, den Aerosolstrom du r ch eine Verwei~zeit

kammer z~ leiten. Die Kammer war aus einem Holzrahmen und aus Plastik-
3 3 folien aufgebaut und hatle die Abmessungen 2x2xl ,7 m ~ 7 m • Da-

mit kann man, bei entsp~echender Variation des Gasdurchstitzes, gleiche 
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oder auch groOere Verweilzeiten erreichen wie in dem vorgesehenen In

haht i~nskafig von lo m3 Inhalt . Die Kammer befand sicn am Ende der 

Mischstrecke . 

Generatoren fLr Flussigaerosole 

Eine Ubersich t uber alle in Frage kommenden Methoden ~u r Flussigkeits

zerst~ubung findet man in Tabella 2.1 von /5/ . Erfahrungsgem~G lie

fern sowohl Rotationszerst~uber spinnin~ disk) als auch ~instoffdusen 

/ 3/ ein zu grebes Tropfenspektrum. Prinzipiell geeignet zur He rstel

lung Feiner Aerosole sind Ultraschallve~nebler / 6/ . GemaG nfrage bei 

einer Herstellerfirma / 7/ beschr~nken sich die auf dem ~1arkt ansebc t e

nen U~traschallvernebler jedoch auf ~~Orige Flussigkeiten, da z~here 

Ole (MDI 44 V 2o hat ca. 3oo cP) die Sc~nllenergie schlucken . Zweistoff

dusen schiP.nen uns daher am ehesten geeignet. 

Eine Ubersicht uber kommerzielle z~eistoffdusen findet man in Tabelle ~ 

von / 8/ . Die dart g~machten An~aben sind jedoch nicht ausreichend fur 

eine Aus~ahl der geeignetsten Aggregate, eine syst~matische Du~chpru

fung verbot sich aus Kostengrunden, Detaillier tere Angaben fanden sich 

in einem Firmenprospekt / 9/ , deren Generator auf Leihbasis bestellt 

~nd erprobt wurde. Leider entsprach er nicht den ge~Unschten Anforder

ungen. Ein Teilerfolg wurde mit ei ner kommer ziellen Duse der Firma 

/ lo/ erreicht. Der Hauptteil der Arbeit muOte sich daher auf die Er

probung und Anpassung der i1n eigenen ~abor vorhandenen Dusenaggregate 

konzentriere'l. 

Es er~iaa sich als unmoglich, ledi9lich durch Anderung der Verdusungs

parameter am gleichen Aggregat eine Va riation de = Aerosolkonzentration 

im Verh~ltnis 1 zu 3oo mq;m 3 
Zl bekommen. Fur die Hochkonzentration 

und fur die Niedrigkonzsntratic.n muO also je~eils sine eigene Zerstau

berduse vorgeseh ~n ~erden. 
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4.1 Gcneratoren fur iedrigkonzentrationen 

Zur Erzeugung von Aerosolkonzen trotionen um 1 mg/m3 mit Tropfchen

grBOen ~ 3 ~m erwiesen siGn moJ~fizierte medizinische Inhalations

dusen als am geeigneteten. In Bild 3 ist ihr Aufbau zu erkennen. 

Uber einen zentralen Druck~anal blast Treibgas einen Bugel an. Beid

seitig vom Bugel endet je ein So~~kanal, durch den die Flussigkeit 

nach oben ger i ssen wir d. Das Aerosol tritt seitwarts aus dem Kopf

stuck & ~s. Gehause und Duseneinsatz wur c~rr sus Edelstahl gefe r tigt, 

um Korrosion auszuschlieOen. 

Menge und Feinheit des erzeugten Aerosols hangen auGer von den Ver

dileungseigenschaften der Flilssigkeit vom Treibdruck ~nd von der ~site 

der Bohrungen ab. 

4 . 2 Generatoren fur Hochkonzentrationen 

Es erwies sich als auOerordentlich schwierig , 1 ebel kleiner als 3 f m 

in Konzentra tionen von 3oo mg/m3 herzustellen . Als noch am ehesten 

gee igne t erschien uns eine Duse Typ 97o der Fa . Schlick / lo/. Bei 

dieser Dil se muO uber der Flilssigkeit ein gewisser Drucl' aufgebsut 

werden. Hierzu wu rde ein Druckbehalter ~efertigt, von dem die Flils

sigkeit il ber einen Schlauch zur DUse ge lei t et wird . Der Dr uck wird 

uber eine Gasflasche aufgebaut. Die Verdilsungsmenge l2Gt sich auGerdem 

durch Anderung einer Spaltweite an der Duse bee:nflussen. 

Der Aufbau i st in Bild 4 schematisch angezeigt. Zwsi Dils8n wurden zu 

einem Aggregat zusammengeschlosssn, fur spater muO sine Dreierkombi

nation vorgesehen werden . 

)_,:__. ~ ~...,. :--hJ"v 1 r iN r ) 3 r ~~ 
5. Abscheidung des Grobanteils :~ 3 um 

Bei jeder Zerstaubung entstehen neben den feinen Tropfen auch grobere 

Tropfen. Will man ein Aerosol ~ 3 pm, so muO man den Grobanteil ent

fernen. 
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Prinzipiell ist es moglich, den gesamten Luftstrom von 3oo m3/ r. 
durch einen entsp r echenden AbRcheicie 711 Ai en , Oe AbscheidAr 

muG moglichs t war~ung~frei und leicht zu reinigen sein. Er darf 

auch nicht zu Verstopfungen fuhren. Am geeignetsten erscheinen 

hierfUr Zyklone. Der im Zyklon erzeugte Druckverlust Urde jedoch 

bei Seugbetrieb einen zu hohen Unterdruck in der Inhalationskam

mer verursachen . Daher erscheint es gUnstiger, wenn irgend moglich, 

den Grobanteil direkt im VerdUsungsstrom, d. h. unmittelbar hinter 

dem Generator abzutrenne ~ . 

J ~' IV- f tv .,..)-v (IN C.r~ c.. li"'- (.... -

Abscheider fUr 1 iedr igkonzentra tionen 

Zur Abscheidung des Grobanteils erschien uns am besten ein Kl ein

zyklon geeignet. In einer groOeren MeGreihe wurde die gUnstigste 

Anordnung und die erforderl ichen Betriebsbedingungen des Zyklons 

ermittelt. Bild 3 zeigt schematisch den A~fbau. Der Austritt der 

Duse ist mit dem tangentialen Eintritt des Zyklons verbunden. In 

das ZwischenstUck mundet ein Schlaucnstuck , durch das Zuluft von 

einer Stickstoffflasche eingespeis t werden kann . Das Feinaerosol 

verl~Gt den Zyklon durch das Tauchrohr und wird von der T r~gerluf t 

in die Mischstrecke transportiert. Die im Zyklon abge~ch iedenen 

Tropfen summeln sich in einem angeflanschten Auffangbehalter, der 

mit einem AblaGhahn versehen ist. 

Durch Variation der Zuluft kann man die Absche \ dung, d.h . die Fein

heit des Tropfenspektrums am Zyklonaust~itt ve~~ndern . 

5.2. Abschei~er fur Hochkonzentrationen 

FUr die Schlick-Dusen ist sovohl die Treibluftmenge als au~h der 

Grobspruh bedeutend groCer als bei den Dusen fur Niedrigkonzentr2tionen. 

Entsprechend groGer mUssen die Abmessungen des Zyklons sein. Bild 4 

zeigt schematisch seinen Aufbau. Die zwei DUsen sind in einem tangen

tialen Eintrittsstutzen eines Zyklons untergebracht. Am Tauchroh~ 
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befindot sich ein AnschluO fUr die Z Jluft . Die Zuluft sorgt r ·· r 

einen gewissen Unterdruck im Zyklon und ssugt neben den DUsen et

~as Umgebungsluft an, so da::. 'ein Spri.ih nach auOen .ritt. Letzte

re transportiert zusammen mit de~ e~dusungsluft den Feinspri.ih 

uber das Tauchrohr zur Mischstrecke, w~hrend der Grobspruh im Zy

klon nach unten abliuft. Der Grobspruhanfall ist hier relat iv hoch, 

wird aber im Zykl on quantitativ . ruckgehalten. 

f\.~- 'Vv-~~ I ~- r <r"~-' t, ~ I t( ~· £: ~ t· l ~ 
Messuno und Uberwachunq des Aerosols 

Die Erzeugung eines Aerosols mit definierts r Konzentrat ion und 

ganz bestimmter TeilchengroGenverteilung erforderte eine graCe 

Zahl von Aerosolmessungen. Letztere wurden uberwiegend mit Kaska

denimpaktoren durchgefuhrt. Parallel dazu wurde auch mit Streu

lichtzahlgeraten gearbeitet, dis fur einige Jochen von den entspre

chenden Herstellerfirmen gemietet worden waren. 

6.1 Kaskadenimpa~'tor ./ 

Hierzu wird mit einer Vakuumpumpe uber eine Entnahmesonde ein Teil

gasstrom von ca. 5 1/min durch einen Kaskadenimpaktor gesaugt. Die 

Entnahmezeit richtet sich nach der Aerosolkonzentration, betragt 

aber in der Regel einige Minuten. Die entnommene Gasmenge wird mit 

einer Gasuh r kontrolliert. 

Im Kaskadenimpaktor werden die Aerosoltropfchen nach GroGs getrennt 

auf Glasplattchen niedergeschlagen. Eine Abbildung des Gerates und 

eine Schemazeichnung des Trennvorgangs findet man im beigefugten 

Prospekt. Oie mittleren TropfengroGen der Fraktionen sind aus Eich

messungen bekannt . Die Niederschlagsmengen durfen maximal einige 

Milligramm betragen , man bestimmt sie durch Wagung auf einer emp

findlichen ~Jaage. Aus Niederschlagsmengen un ~J E1 tnahmevolumen er

rechncn sich die Aerosolkonzentrationen in mg/m 3• 
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Der Vorteil des Kaskadenimpaktors gegenUber anderen, z~hlenden 

~leGgeraten lisCJt d;;;.ri;;, dGO dirakt :·lassen, n.i t i ei'chenzah en 

gemessen erden. Aul3erdem erfolgt die lassier ng ie ·· ber iegend 

in den Lungenpartien auch gemaO dem aerodyna ischen eilc en urc -

m-. 3ser. 

Da im Kaskadenimpaktor die Aerosolteilchen abgeschieden erden , 

kenner, sie anschlieOend eiter untersuch ie aufgefange-

nen ~lengen liegen Z\!/81' nur ion m ligrammberei h 1 sind aber im all

gemeinen r· ·r empfinclliche analytische Untersuchungen ennoch a s

reichend. 

StreulichtmeOgerate 

Zum Auff angen wagburer Mengen im Impaktor benotigt man bei den 

Langzeitversuchen mit Aerosolkonzentrationen von 1 mg/m3 Entnah

mezeiten von ca. 2 Stunden. r· · r die Uber achung des Aeroso1stromes 

IJ/a;e daher ein ~lonitorgerat mit momentaner Anze .~g e empfehlensl!lert. 

Im Prinzip eignen sich dafur Streu1ichtmeGger&te. Derart-. ..:.. ge Gerate 

eroeiten aber bei 1 mg/m3 und Teilchen zwischen o,3 und 3 ~m be

reits an der oberen Grenze ihrer Zahlkapazitat. 

In Kontaktgesprachen mit vier. Herstellerfirmen / 11, 12, 13, 1 I 
konnhnvon 1etzteren bezUglich der Einsetzbarkeit der Gerate keine 

verbindlichen Zusagen gemacht IJ/~rden . Es empfah1 sich daher sine 

Erprobung unter den entsprechenden Versuchsbedingungen. Die Gerate 

IJ/Urden von den Firman / 13/ und /14/ gegen Leihgeb~hr zur erfUgung 

gestellt. 

Durchfuhrung der Verdusunysversuche 

Oas Auffinden und Erproben geeigneter Generatoranordnungen erfor

derte die Durchfuhrung einer groOen Zahl von Verdijsungsversuchen. 
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Jeder Verdusungsversuch ~ar von ei~er Aerosolanalyse mit dem Kaeka

denimpaktor begleitet. Aus arbeitshygienischen Grunden ~urden die

se Versuche zuerst mit einer Ersatzflussigkeit (Verdichterbl lao: 

3oo cP bei Raumtemperatur) anstelle des MDI durchgefuhrt. 

t <:; 1,0 

Niedrigkonzentrationen 

Fur die Niedrigkonzentrationen bestand das Problem darin, ein genu

gend verdunntes Aerosol der gaforderten Feinheit zu erh?lten. Hier

zu ~urden die Bohrungen sawahl der Saugkanale als auch der. D~uckka

nale im Bereich von o,5 bis 2 mm variiert. Der Trelbgasdruck wurde 

van o,5 bis lo bar eingestellt. Zusatzlich wurde die Zuluft am Zy

klonabscheider verandert. Bild 5 zeigt von einer Duse mit 1 n-.m Boh

rungen einige GrdGenverteilungen, die aowohl in Menge ( in 3ao m3/h) 

als auch Feinheit der Aerosols den Forderungen entsprechen. Die Kur

ven~erte geben den Massenanteil der Tropfen oberhalb der Referenz

tropfeng..:.:iC3e an. 

L cJ 
J 

Hochkonzentrationen 

Zur Ermittlung der optimalen Verdusungsbedingungen muGten mit den 

Schlickdusen ebenfalls zahlreiche Versuche durchgefUhrt werden. So 

laGt sich die Spaltweite der DUsen verandern, Treibgasdruck und Ma

terialdruck wurden im Bereich bis lo bar verandert. Auch die Dimen

sionierung des nar.hgeschalteten Zyklons uno die Zuluftmenge muGten 

variiert wercien. Bei Zusammenschaltung von 2 SchlickdUsen mi t groGter 

Spalt~e~te und den in Bild 6 angegabenen weiter~n Vordusungsparame

tern kcnnte auch hier ein geeignetes Aerosol erzeugt werden. 
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8. Versuche mit MDI 44 V 2o 

Mit den nach 1~ngeren Versuchen ermittelten optimalen VerdUsungs

und Abscheidebedingungen wurden -:lie Versuche mit MDI begonnen. Hier

zu wurde uns das polymers MDI 44 V 2o zur VerfUgung gestellt. Die 

Oberflachenspannung be trug bei 24 °C 5o mN /~11, die Zah igke it in Ab

hangigkeit von der Temperatur ist in Bild 7 angegeben. 

frr-w 
8.1 Niedrigkonzentrationen 

BilJ 8 zeigt Verteilungskurven von t'lDI-Aerosol en, die den gestellten 

Anforderungen entsprechen. Menge und Feinheit des Aerosols hangen je

doch1 Uber die Viskosit.at, sehr von der Temperatu r des t"\DI ab. 1\uf 

unserem Fr eiluftmeGstand wurde daher mit Heizbande ~n , Thermoelement 

und Temper3turregler die Temp e rat~ · · des Aerosolgenerators ~c n stant 

gehal ten. Spater empfienlt sich v~ellPi cht ein Thermostat . 

Das FUll volumen der DUse dU rfte fUr eine Betriebszeit von 4 ~is 6 

Stunden ausreichen. E~ kam zu keinen Ve rstopfungen der Bohrungen. 

Da jedoch HOI an Luft reagiert, muG die DUse nach jedem Zyklus sorg

f~ltig mit Aceton ausgewaschen und gereinigt we rden. Aus gleichem 

Grunde sollte Bombenstickstoff als Treibgas benutzt werden. 

}vi... 1--
·.1 

8 .2 Hochkonzentratianen 

Bei Verdusungen mit MDI setzten sich die Schlick-DUsen nach kurzer 

Zeit zu, d.h., in der Regel nach 1 bis 2 Minuten. Diese Stbrungen 

sind visuell ~hne Schwie rigkeit am Verschwinden des SprUhstrahls zu 

erkennen. Als Ursache wurde ein Verstopfen der DUsen durch bereits 

im MDI vorh8ndene KlUmpchen oder durch an der DUsendffnung reagieren

des MDI vermutet, 

Zur Abhilfe wurden in die ZufUhrungsleitung vom Vorratsbehalte r zu 

den DUsen Siebgewebe eingebaut. AuGe rdem wurde das MDI vor EinfUl-
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len in den Vorratsbehalter i n er~armtem Zustand filtriert. 

Der bei den Schlick-DUsen groGe Treibgasdurchsatz verursachte auGer

dem eine merkliche Temperaturerniedrigung, und damit Uber die Visko

sitat eine verminderte VerdUsungsrate. Der Vorr3tsbehalter ~urde da

her beheizt. 

Bild 9 zeigt eine mit dem Kaskadenimpaktor gemessene AerosolgroGen

verteilung, die den Feinheitsanforderungen entspricht. Die verdUste 

Menge bz~ . die Konzentratian ist stark von der Temperatur d~s MDI ab

hangig. Sell bei Raumtemperatur verdUst ~erden, muG zur Erreichung 

von 3oo mg/m3 eine dritte DUse hinzuqeschaltet ~erden. 

Mit den obigen MaGnahmen lieG sich der gesamte Inhalt des Vorrats

behalters verstopfungsfrei verdUsen. Bei einem Fassungsvermogen des 

letzteren von 1,2 1 dauerte das jedoch nu : ca. lo Minuten. Fur spa

ter ist ein entsprechend groGerer Beha1ter va:r.zu sohen. 

l ' t...v ..Su.... t~ -~5 J o..-v--1\lt 0..,1..-0-L.../ ~c.~ ~ y... .) 

9 . E~p robung der Streuli chtmeGgerate 

StreulichtmeGgerate sind fUr die Langzeitversuche vorgesehen, um die 

Konstanz der Feinheit und Kunzentratian des Aeroso ls kantinuierlich 

zu uber~achen. Sie sollen also eire safortige Anzeige erlauben , falls 

sine Duse einmal verstopfen sollte. 

Die Gerate saugen Uber ein SandenstUck PrUfgas aus der MeGleitung an 

und transportieren es in eine MeGzelle . Die MeGzelle ~ird mit einem 

scharf fokusslerten Lichtstrahl beleuchtet. Jedes vam Lich t getraffe

ne Einzelpartikel sendet seinerseits Streulicht aus, das aufgefangen 

und analysiert ~ird. Der Streulichtimpuls ist von der TeilchengroGe 

abhangig. Als Ergebnis drucken die Gerate die Teilchenzahlen aus, 

die sich in einem be stimmten vorgegebenem MeGvalumen befinden und in-

nerhalb ge~isser GroGenbereiche liegen. 
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Es wurden fo1gende 3 Ger8tetypen erprobt: 

Firma Typ 

Kuntron 2oo-6 

Royco 225 

Preis (ca.) 

DM 

2o 000 

3a 000 

Bemerkungen 

o,5 1 -

o,3 - a,.5 

2 - 5 - lo fm 

- o,7- 1,4-3 fm 

Ray co 226 4a 000 o,1 bis 6,1 fm (16 Klassen) 

Die Typen Kontron 2oo-6 und Royco 225 haben je 5 MeGbereiche fUr die 

TeilchengroGe, die z.T. variabel einstellbar sind. Der Typ Royco 226 

ist ein Laserger~t, bei dem .die Teilchen in ~6 vorgegebene GrbGen

klassen eingeteilt werde~. Alle Ger~te haben eine eigene Ansaugpumpe 

und sind mit Druckern versehen. 

StreulichtmeGger~te haben unterschiedliche maximale Z~hlraten. Um die 
3 

Zuverl~ssigkeit der Anzeige bei 1 mg1 m zu t2sten, wurden die Par-

tikelzah l en in Abh~ngigkeit vJn ~~n Aerosalkonzentrationen gemessen 

und mit den Impaktorwerten vergli.chen. 

~' c ;;.;- l r t c ... 

9.1 Abh~ngiqkeit der Teilchenzahlen von der Aerasolkonzentration 

Hierzu wurde die Zerst~uberduse auf eine Aerosolkonzentration (Er 

satzflUssigkeit ) van ca. 1 mg/ m3 in einem Luftstrom von 3oo m3/ h ein

gestel1t. Unter gleichen VerdUsungsbedingungen wurde dann der Luft

strom schrittweise auf 28o, lao und 5o m3/ h verringert, so da8 entspre-
3 chend AerosolkonzP~tration~n von 1,5; 3 und 6 mg/m erzeugt wurden. 

In Tabelle 1 sind die gemessener ; Teilchenzahlen in Einheiten von lo3 

zusammengestellt. Bezieht man die MeOwerte auf die Sollwerte, die 

sich au~ der Hochr chnur.g der bei 3oo m3/ h erhaltenen Teilchenzahlen 
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ergeben, so erha1t man die entsprechenden Prozentzahlen. Die Teil

chenzahlen beziehen sich beim Kor~ron und beim Royce 225 auf 28o ml, 

beim Royco 226 auf looo ml. Tei_ ~ 1 groCer als 3 pm wurden prak

tisch keine yemessen. 

Die Angabe o.r. beim Kontrongerat bedeutet over range, d.h. eine zu 

hohe Zahlrate. Letztere tritt im Kanal > a,5.fm schon bei 3oo m3/ h 

ein, bei So m3/h werden auch die hdheren Kanale davon erfaGt. Das 

Kontronger~t scheidet daher als Monitorgerat aus. 

Dagegen liefern beide Royco-Gerate im Bereich o,3 bis 3 ~m Teilchen

zahlen, die den Aerosolkonzentrationen in etwa proportional sind. Er

staunlicherweise nehmen die Teilchenzahlen unterhalb o,4 ~m mit wach

sender Aerosolkonzentration nicht zu, sonder.n ab. Eine hbhere Aero

solkonzentration und eine l~ngere Verweilzeit in der Mischstrecke be

wirken also eine starkere Agglomeration der kleinen Teilchen. Gleich

zeitig erhdht sich der Antell an grdOeren Teilchen durch Aufnahme 

der kleinen Teilchen uberproporticnal. 

Aus dff; Tei J. chenzahlen und -groGen lassen sich die Aerosolkonzentrationen 

ausrechnen , In Tabelle 2 sind die Werte vom Royco 225 den Werten ge

gerubergestellt, die sich aus den gleichzeitig laufenden Impaktormes

sungen ergab8~. Die Konzentrationen gemaG Streulichtmessung liegen um 

2o bis 4o % unter den Impaktorkonzentrationen. Der Grund hierfur jurf

te uberwiegend in der Schwierigkeit 1iegen, Massenverteilungen uber 

Anzahlverteilungen zu ermitteln. Zudem besitzt das Gerat Ro yco 225 

nach Bild lo zwischen o,7 und 1,4 ~m einen Bereich, in dem keine ein

deutige Zuordnung von MeOsignal und TeilchengrbGe existiert. Damit 

erklaren sich auch die Unterschiede in den in Bild 11 aufgetr2genen 

Verteilungskurven. 

In Bild 12 und 13 sind fUr 01- und MDI-Aeroso1e die Vertei1ungskurven 

des Gerates Royco 226 mit jenem des Impaktors verglichen. Beim MOl

Aerosol ist die Streulichtkurve 1n den Feinbereich verschoben, die 

Konzentrationen liegen nur bei ca. lo % der im Impaktor gemessenen 

Werte. Bei einer Uberprufung durch die Lieferfirma wurde eine Defo-
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kussierung des Gerates festgestellt. Korrigiert man die Verteilungs

kurve auf die ces Kaskadenimpaktors, so erhalt man Kcnzentrationen, 

die bei ca. 3o % der Impaktorwerte liegen. Mit dem Dlaerosol erhalt 

man durch das Streulichtgerat fast gleiche Verteilungskurven wie mit 

dem Impaktor. Die Konzentra t ionen betragen jedoch auch hier nur ca. 

3o % der Impaktorkonzentration. Die gen&ue Ursache dieser Differenz 

ist nicht bekannt, sie ist jedoch unzweifelhaft bei den Streulicht

geraten zu suchen. 

Aus dem Verlauf der Verteilungskurven ist Ubrigens ersichtlich, daG 

die TeilchengroGen praktisch vollig auf den Bereich vnn u,J bi~ 3 fm 

beschrankt, d.h. auch nach unten hin begrenzt,sind. 

Auf die Verwendbarkeit der Streulichtgerate als Monitor systeme haben 

die obigen Abweichungen keinen EinfluG. Im Prinzip sind beide Royco

Typen hierfUr geeignet. Auf Grund unserer Erfahrungen scheint jedoch 

der Typ 223 etwas robuster zu sein, wahrend beim Lasergerat 226 so

wahl Defokussierungen als auch Verstopfungen in der Aerosolzuleitung 

auftraten. 

fvv..·H....u" I\.~~~:~ ~\1 . ~,.D..f~ J.;__1t.J- .Jc ..... tt:"';..-~A--~ 
Zusatzuntersuchungen mit den Streulichtgeraten 

Die Verfugbarkeit der StreulichtmeGgerate gab die Gelegenheit, eine 

Reihe weiterer fur das Projekt wichtiger Untersuchungen durchzufUhren. 

lt.-( 1 '< ~ c.}. Cl,L.''( o-~ o I S h-e t vt-vi v ....... ( C, c .: t. "~-... ·- \.S.---1 l~ 1.--. - - · 

Die Vermischung des Aerosolstromes mit der Tragerluft 

Beim Eintritt in den Inhalationskafig muG sich der Aerosolstrom voll

standig mit dem Tragerluftstrom vermischt haben, da im and~ren Fall 

die Versuchstiere unterschiedlichen Konzentrationen ausgesetzt wur

den. Bei unseren Versuchen besorgte die Durchmischung eine mehrere 

Meter lange Rohrstrecke, die bei den spateren Inhalationstests mog

licherweise aus raumlichen Grunden nicht zur VerfUgung steht. In die-
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Entnahmen ohne Ver~eilzeitkammer 

Tabelle 3 bringt eine chronologische Zusammenstellung der Ergebnisse. 

In einer 1. MeGserie vom 17.lo.79 bis zum 16.1.8o wurden die Impak

torniederschlage im Labor von Herrn Dr. Vogtel nach unterschiedlichen 

Verfahren auf ihren MDI-Geh3lt untersucht. Abgesehen von den hohen 

Konzentrationen liege~ die analytisch nachgewiesenen MDI-Mengen weit 

unter den gravimetrischen Mengen. 

Parallel zu unseren Impaktorentnahmen wurden vcn Herrn Dr. Vogtel, 

FE-DZA, Aerosol- und Gasproben mit Impingerflaschen, GasmauaeG und 

Fritten gezogen. Die anal ytische Untersuchung dieser Pr oben ~~gab 

ebcnfalls groGe Defizite gegenUber den gravimetrischen Wri rten . ~~ · r 

di9se Arbeiten wird von Herrn Dr. Vogtel ein eigener B r i~ht ·· -~~

legt verden. 

Ein Teil der Differenzen laGt sich mit den groGen Schwierigkelten er

klaren, die die Probenahme und Analyse derart geringer Aerosolmengen 

bereiten. So verteilen sich die in Tabelle 3 angegebenen Aerosolmengen 

auf nochmals bis zu lo GrdGenfraktionen 1 die, j eweils gesondert gewo

gen, mit Tetrachlorkohlenstoff abgewaschen und analyslert werden muGten. 

In einem Zusatzversuch, bei dem die Verdusung ohne Zyklone erfolgte, 

wurden die abgeschiedenen Aerosole in drei Fraktionen zusammengefaGt 

und durch IR-Messungen anal ysiert. Das Ergebnis ist in Tabelle 4 mit 

angefuhrt. Hier wird auch bei der feinsten Frak~ion noch eine Be %-ige 

Ubereinstimmung erzielt. B~i den weiteren ~lessungen wurden daher alle 

Fraktionen einer Probenahme geMeinsam abgewaschen und analysiert. Da

bei ist zu beachten, daG die MDI-Niederschlage fest auf den Glasplat

ten haften und daher sehr sorgfaltig abgewaschen werden mussen. 

Auf der Suche nach FehlP~moglichkeiten wurde auch die WagAtechnik 

uberpr(jft. So wurden u.a. Vergleichsmessungen mit einer gleich~er

tigen Waage in einer anderen Laborabteilung durchgefuhrt. Ferner wur

den NaCl-Aerosole erzeugt und mit dem Impaktor aufgefangen. Die NaCl

Niederschlage wurden sowohl gravimetrisch als auch analytisch be

stimmt. Alle di~se Untersuchungen bestatigen die Zuverlassigkeit der 
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Impaktormethode und der Gravimetrie. 

Es bestand jedoch die Mdglichkeit, daG sich die MDI-Niederschl~ge 

im Impaktor wahrend der langen Probenahmezeit umgewandelt hatten. 

Um das zu prufen, wurden am 3o.ll.79 funf MOl-Proben direkt, d.h. 

ohne den Umweg uber die Aerosolform, auf Glasplattchen gebracht. 

Die Proben wurden bis zu 17 Stunden offen stehengelassen und von 

Zeit zu Zeit gewogen. Die Gewichte nahmen in diesem Zeitraum um 

maximal 5 % zu. Nach unterschiedlichen "Reaktionszeiten" wurden die 

Niederschlage abgewaschen und die Waschflussigkeit analysiert. Nach 

Tabelle 4 besteht cine gute Ubereinstimmung zwischen Wagung und 

Analyse. Man kdnnte daraus schlieGen, daO die Aerosol e nach Abschei

dung auf den Glasplatten keine Veranderung mehr erfahren. Im Impak

tor allerdings werden die Niederschlage wahrend der E~tnahme zeit zu

satzlich noch von einem Luftstrom angeblasen. Bislang ist unbekannt, 

ob hierdurch aktive Komponenten des ~101 aus dem Niederschlag ausge

trieben werden kdnnen, wodurch der inerte Anteil im Niederschlag 

steigen wurde. 

In einer zweiten MeGserie vom 3.3.8o bis lo.3. 8o wurden lediglich Im

paktorproben gezogen. Die Niederschlage wurden nach Wagung abgewa

schen und von Dr. Ebbighausen, FE-DZA, mittels IR-Anal yse auf MDI un

tersucht. Die Ergebnisse sind ebenfalls in Tabelle 3 zusammengestellt. 

Die analytischen MDI - Mengen sind umgerechnet und direkt mit den gewo

genen Mengen vergleichbar. Man sieht, daG bei Konzentrationen oberhalb 

5 mg/m 3 zwischen beiden Methoden eine Ubereinstimmung bis auf ~ lo % 

gefunden wird, wahrend bei niedrigen Konzentrationen zunchmend e1n De

fizit bei der Analyse auftritt. 

! ) . 

·~t..-~_/\,/ 0 '->·"\1"'"' 

lo.2 Entn8hmen mit Verweilzeitkammer 

In der bis dahin benutzten MeGstrecke waren die Aerosole bis zum 

Auffangen im MeGgerat nur einige Sekunden der Umgeryungsluft ausge-
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setzt. Im spater vorgesehenen Inhalatiansk~fig betragt die mit~lere 

Verweilzeit jedoch 2 Minuten, Nach~~m z.T. bei den bisherigen Unter

suchungen Umwandlungen bzw. "Verluste" von MDI aufgetreten waren, 

muOte sichergestellt werden, daO die Versuchstiere nicht ein bereits 

weitgehend abreagiertes MDI inhalie~e~ wUrden, Aus diesem Grunde 

wurde als Verweilzeitkammer ei ne Kabi11e in die MeGstrecke eingebaut, 

bei den entsprechenden Versuchen wurden die Aerosolproben vor und 

hinter de ~ Kabine entnommen, Die Versuchsergebnisse si~d in Tabelle 5 

zusammengefaOt. ZusatLlich zu den dart aufgefuhrten Analysen wurden 

weitere Impaktorproben z.B. zur Bestimmung von org. C verwandt. Paral

lel zu den Impaktorentnahmen wurden an einigen Tagen auch wieder von 

Dr. Vogtel Aerosolproben mit Waschflaschen und Gasmausen gezogen. 

Uber diese Ergebnisse wird von Dr. Vogtel wieder gesondert berichtet 

werden , 

In Tabelle 5 sind in der 2. Spalte die durch die Kabine gesaugten 

Luftmengen angegeben. Daraus ergeben sich die in der 4. Spalte angege

benen mittleren Verweilzeiten des Aerosols. Die Zeiten ir. ~er 3. Spal

te beziehen sich auf die Entnahme. Es sind die maximalen Zeiten, die 

das MDI bis zum Abwaschen als Niederschlag auf den Glasplattchen 

verbr i ngen kann. Alle Entnahmezeiten sind grbGer als die Verweilzeiten. 

In der 4. SP.alte ist die Bemerkung Staub eingetragen, wenn die nach

folgenden Werte sich auf Staubmessungen de r angesaugten Luft be ziehen. 

Die Messungen liefen parallel zu den Verdusungsmessungen. Ohne Ver

dusung ergaben sich praktisch gleiche Staubkonzentrationen fur den 

Rohreintritt sowie vor und nach der Kabine. Die Staubwerte liegen 

zwischen o,l6 und 1,62 mg/ m3, weisen also starke zeitliche Schwankun

gen auf. Bei geringen Aerosolkonzentrationen unter 5 mg/m 3 mUssen d.e 

Staubwerte von den gravimetrischen Aerosolwerten ~ ~ ~ezogen v1erden, urn 

einen Vergleich mit den analytischen MDI-Werten sinnvoll zu machen. 

In Spalte 5 und 6 sind die Absolutmengen der aufgefangenen Aerosols, 

in Spalte 7 und 8 die daraus abgeleitet~n v ~ · ·entrationen eingetragen. 



lo.3 

- 22 -

Jeweils gegenubergestellt sind die gravimetrisch und analytisch 

(uberwiegend mittels IR-Messung) ermittelten Werte. Die tingeklam

merten Werte beziehen sich immer auf die Entnahme hinter der Kabine, 

die anderen Werte wurden vor der Kabine gemessen. 

Die mit dem Kaskadenimpaktor gravimetrisch gemessenen Absolutmengen 

bzw. Konzentrati~nen stimmen weitgehend vor und hinter der Kabine 

Ubereir.. Uas gleiche gilt fUr die aus den ImpaktorniederschHigen analy

tisch bestimmten MDI~~engen. Letzteres heiGt aber, daG die Verweilzeit 

der Aerosole in der Kammer keine merkliche Umwandlung des MDI der 

Aerosole bewirkt. Das gilt auch fUr kleinste gemessene Konzentrationen. 

Etwas weniger eindeutig fallt der Vergleich zwischen dem gravimetri

schen und dem analytischen Aerosolnachweis aus. Am besten geht man hier 

von den Konzentrationen aus. In Tabelle 6 sind die gravimetrisch und 

analytisch erhaltenen mittleren Konzentrationen (vor und hinter der 

Kabine) geordnet nach abfallenden Konzentrationen aufgetragen. Zusatz

lich ist das Verhaltnis der beiden Konzentr8tionen in Prozent ange

geben, Der Staubanteil wurde jeweils vorher von den gravimetrischen 

Werten abgezogen. Es kann um so weniger MDI in den Impaktornieder

schlagen nachgewie£en werden, je geringer die Aerosolkonzentrationen 

sind. 

Das konnte heiGen, da~ bei geringen Aerosolkonzentrationen die Umwand

lung des MDI schneller und vollstandiger vor sich geht als bei hohen 

Konzentrationen. 

~,.,.. oJ ~JVvl\~ 
Diskussion de~ Erqebnisse 

Die Ergebnisse werfen u.a. folgende Fragen auf: 1. Warum stimmen Gra

vimetrie und Analytik fUr groGere, nicht aber fUr kleine Aerosolkon

zentrationen uberein? 2. Sind die Differenzen im Aerosol selbst oder 

lediglich in der Probenahme begrUndet? 
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- -•· 1ein ist zu sagen, daC mit abnehmenden Aerosolkonzentrationen 

d.ie meGtechnischen P obleme (Entnahme, Gravimetrie, Analytik) zu

nehmen. Z.T. macht sich auch bereits der Staub in de r Umgebungsluft 

. t dread bemerkbar. Ferner sind hier die Entnahmezeiten sehr groG. 

;:ih rend dieser Zeit wird der Niederschlag von einem scharfen Luft-

~ 9hl angeblasen. Falls hierdurch irgendwelche aktiven Komponenten 

~etrieben werden, muG sich bei der anschlieGenden anal ytischen MDI

Bestimmung ein Defizit gegenuber der Gravimetrie ergeben. (lur Kla

rung dieses Sachverhaltes sollen noch einige Versuche mit angeblase

nen, nicht-aerosolfdrmigen MDI-Proben durchgefuhrt werden), 

Falls bei diesen Untersuchungen eine Ubereinstimmung z~ischen Gravi

metrie und ~.dlytik erreicht wird, muG das Defizit im Aeroso l selbst 

gesucht werden. Denkbar ware ein Ausdampfen der aktiven Komponente 

aus dem Aerosol bis zur Einstellung des entsprechenden Partialdampf

gleichgewichtes. Dadurch wurde sich wieder eine Diskrepanz zwi5chen 

Gravimetrie und Analytik ergeben. Da der Partialdampfdruc~ von der 

Aero0olkonzentration unabhangig ist, macht sich das Defizit bei hohe

ren Konzentrationen weniger bemerkbar. 

Zur Klarung dieses Sachverhaltes sollte nochmals in sorgfaltigen Un

tersuchungen der Gesamtgeh8lt des MDI in der MeOluft, d .h. aerosol

und dampffdrmig 1 gemessen werden. Das Defizit im Aerosol muGte o~rch 

den jeweiligen dampfformigen Anteil kompensiert werden. 

Als dr i tte Moglichkeit bleibt schlieGlich eine teilweise Reaktion des 

MDI an der Oberflache der Aerosolteilchen mit der Umgebungsluft. Hier

bei ware allerdings weniger erklarlich, warum das Defizit sich hauptsach

lich bei kleinen Konzentrationen bemerkbar macht. AuGerdem mUGte die 

Reaktionszeit einen EinfluG haben, d.h. die Ergebnisse vor und nach 

der Verweilzeitkammer muGten voneinander abweichen. 

Abscr.lieOend sei noch auf / 15/ hingewiesen, Auch dart ergaben sich 

Schwierigkeiten beim Nachweis von MDI in Aerosolen. 
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- -3 3 d d n · 1o ~ n · 1o 
28o m1 3 28o m1 

fJM m 

o,3 - o,5 o,4 946 o,l2 361 

o,S - o, 7 o,6 543 o,23 195 

o,7 - 1,4 l,o 19o o,35 55 

1 , ll - 2, 0 1,7 121 1,12 26 

> 2, o 2,o 0 0 0 

Summe mg/m 3 1,82 

Aeroso1konzentra-

tion Impaktor 

mg/m 3 2,3 
· -- - - ··- ----- ._ 

Tabe1le 2 : Vergleich der mit dem Royco 225 und dem Impaktor 

gemessenen Aeroso1konzentrationen 
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D a t u m Luftstrom Entnuhmezeit Aerosol absolut mg Aerosolkonzentrat mg/m 
3 Q m /h t min gravimetr. f:)nal.t-101 gravimetr. anal. MDI 

17.lo.79 75 lo o,6 7,2 2,9 

22.lo.79 loo 5 1,55 58 5,75 

22.11.79 75 35 1,24 35 3-5 

75 35 2,55 34 3-5 

7.12.79 75 lo 5,7 121 lo2 

75 la 5,5 118 138 

16. l.8e loa 15 2,2 32 6,2 

loo 2o 2,9 32 13 

3. 3. Oo loo 6o o,7 o,33 2,5 1,15 

loo 6o l,a4 o,4 3,7 1,38 

4.3.8o 62 62 1,5 1,3 S,o 4,3 

62 62 2,:< 1,6 8,1 5,9 

5.3.8o 66 15 6,7 6,1 94 85 

lo.3.8o lao 3o 1 1 15 1,1 8,2 7,8 

lao 12o o,34 o,l7 o,6 o,3 

-

Tabelle 3: Vergleich des gravimetrischen und des analytischen ~IR) Nachweises 
der Aerosolniederschl~ge im Kaskadenimpaktor. l. u. 2. Serie . 

VT lo2 o76/2 
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Datu.n Wagung Analyse (I R) kedkUonszeit 
mg min 

3o.ll. 77 4' .~ 4,o 0 

(MDI-Prob P.n in 3' :, 3 ),5 ' 5 
Umgebungsl uft) 4,8 ' 3,5 3o 

4,1 3,5 loco 
' 

F· ~Ktion 
3. J .8o l,o3 o,83 o,3 - 1 ).Jffi 

(f raktionierte 

I 
' L~ "j 

j 
o,41 1 - 3 ,um 

Aerosolproben ) 1,48 1,44 > 3 pm 

Tabelle 4: Ve rgleich von Gravimctrie und IR-Analyse 

·---
r: onzentrationen mg/m 3 Entnahmezeit 

qravimetrisch anal ytisch 01 t min , g 

f--·--

6o 

52,5 

47 

5,6 

2,1 

1,1 

1,1 

o,97 

Tab. 6: 

5o 83 15 

47,5 9o 15 

39 83 16 

5,2 93 5o 

1,8 85 12o 

o,5 46 12o 

o,5 46 12o 

o,6o 62 112 

Verglei:h des gravimetrischen und analytischen 

Na chwe i ses von MDI-Niederschlagen 

VT lo2 o76/2 
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3 Q t Verweilzeit Aerosol absolut mg 3 

m J\erosolko:1zentrat . mg/rn 
m /h min rnin gravim . anal . MDI gravim . l annl. MDI 

D a t u 

loo 116 

I 
Staub 1,05 o,33 

1oo 112 4,1 o, 72 (o,62) o,33 (o, 3o) 1,37 (1 , 24) o, 63 (o, 57) 
18.3.8o 

2l.J .8o 66 12o ! Staub o,89 l ' 6~: 

66 15 6,o 4,oo (4 , 5o) 3,lo (3 ,78) 6G,7 (62 , 5) 47,o (54,2) 

24 .3.8o 1oo 12o Staub o,7 <: o, o2 1,42 

1oo 12o L; .1 2,Jo (1,73) o,96 (l,1o) 3,70 (3,1o) 1,74 (1,79) 

28.3.8o l.Jo 335 Staub o , 23 <. o, oL;. o,l6 

loo I l2o 4,1 o,78 (o ,68) o,3o (o ,27) 1,42 (1,23) o,56 (o,49) 

1oo 12o 4,1 o , 91 (o,47) o,3o (o,3o) 1,65 (o,85) o,54 (o , 54) 

l.4.8o 67 31u St- auc o , 3l o,24 

67 15 6,o 3,64 (3 ,48) 3,33 (3,16) 53 ,6 (So, 7) 49,o (l16,o) 

67 16 6,u 3,41 (3,35) 2,8o (2,7o) 47,5 (46,o) 4o,o (38,o) 

lo.4.8o 1oo t5 Staub o,38 o,oo7 o,91 

loo 5o 4,1 1,65 (1,56) 1,31 (1,25) 6,73 (6,27) 5,34 (5,o2) 

I ---~ 

Tabelle 5: Vergleich des gravimetrischen und des ana1ytischen Nachweises (IR) 

der Aerosolniederschl~ge im Kask~denimpaktor. 2. Ser ie rnit Kabine . 

VT 1o2 o76/2 
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Bild 3: Generator und Abscheider 1 mg/m 3
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Bild 4: Generator und Abscheider 300 mg/m: schematisch 
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sem Falle muG ein Mischaggregat eingesetzt werden. Als solches wur

de von uns ein Mischwr dcr Fa. Sulzer, Winterthur, getestet (Mel

lapack). Hierzu wurde die Aerosolverteilung Uber einen Rohrquer

schnitt in 1,6 m Entfer.nung vom Aerosolgemerator gemessen, und zwar 

mit und ohne Zwischenschaltung des o,34 m langen Mischers. 

In Bild 14 sind die mit dem Royco-Gerat 225 gemessenen Teilchenzah

len (wie auch in Bild 15 und ~ bezogen auf 28o ml) in Abhangigkeit 

von der Entfernung von der Rohrwand eingetragen. Die Rohrmitte liegt 

bei lao mm. Die Abszisse ist eine Zeitachse, zw1schen den einzelnen 

MeGpunkten liegt etwa 1 min. 

Ohne Mischer treten besonders an den Rohrwanden starke, auch zeit

l iche Schwankungen der Teilchenzahlen auf. Mit Mischer haben letz

tere dagegen eine bemerkenswerte Konstanz und Gleichverteilung. 

( \1\.1 C'----~ ......... cc. IL"'--"'A-.l' c>~ C<..to\1\.-~.. ~ :z" ...... h.c··' 
TemperatureinfluO auf die VerdUsung von MDI 

Bei der v~rdUsung von MDI auf dem Freiluftstand wurde bei kUhler 

Witterung eine zeitliche Abnahme der Aerosolkonzentration festge

stellt. Gleich zeitig wurde eine AbkUhlung der DUse bemerkt. Darauf

hin wurde mit einem Thermoelement die Temperatur des MDI in der 

DUse gemessen. Sie nahm wahrend ca. 1 h von 13 auf 8°C ab, die Kor.

zentration ging etwa auf die Halfte zLTUck. Die Ursache liegt in 

der Abnahme der Viskositat des MDI. 

Den EinfluG der Temperatur auf die Aerosolkonzentration zeigt 

Bild 15. Hier wurde das MDI w~hrend der VerdUsung langsam von lo 

auf 4o°C aufgeheizt. Die Partikelzunahme liegt zwischen einer und 

zwei Zehnerpotenzen. Je , 1ach der Temperatur des Versuchsraumes muG 

spater u.U. der Aerosolgenerator auf konstanter Temperatur gehalten 

werden. Bei konstanter Temperatur wird auch ein zeitlich konstantes 

DUsenspektrum erreich t . 
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! ""' J· W-\A ~~- ! t r''~~ v1 lAl'""t - rf"'- ~ r ,.....~ 
DruckeinfluO auf die Verdusung 

Der starke EinfluO des Treibdruckes auf die VerdUsu11g 111urde bereits 

bei den fruheren Versuchen mit dem Kaskadenimpaktor festgestellt. 

Ohne Vdrlllendung eines Zyklons wurden z.B. mit dem Impaktor bei 2, 5 

und 7 bar Uberdruck 3,8; 18 und 12 mg/13 gemessen. In Bild 16 sind 

die bei stufenweiser Druckerhohung im Roycazahler 225 gemessenen 

Teilchenzahlen aufgetragen. Auch hier findet man wieder eine Abnahme 

bei 7 bar. Dennoch erlaubt die Anderung des Verdusungsdruckes eine 

Variation der Aerosolkonzentration um mindestens eineZehn erpotenz. 

lo. Analytische Aerosoluntersuchungen 

Bekanntlich reagiert MDI mit Wasser unter Bildung von Folgeprodukten. 

Die Reaktionsgesch111indigkeit ist eine Funktion der Te~pcratur, aber 

auch der Verteilung. Wegen i.hrer groGen spez. Oberflache konnen feine 

Aerosole relativ schnell mit Luftfeuchtigkeit reagieren. 

Es ist daher von Interesse, ob die Aerosole bel einer mittleren Auf

enthaltsdauer im Tierkafig von 2-3 min uber111iegend als Ursprungssub

stanz oder bereits als Reaktionsproduk t inhal iert wirden. 

In Zusammenarbeit mit Herrn D~. Keller sullten daher analytische 

Aerosoluntersuchungen durchgefUhrt ~erden . Dazu muGte von uns ein 

Aerosol entsprechender Feinheit und Konzentration erzeugt werden. 

Die Uber111achung des Aerosols erfolgte durch Messungen mit dem Kaska

denimpaktor. Der Impaktor diente aber gleichzeitig auch als Probe

nahmegerat. Dazu ~urden die MDI-Niederschlage auf den Glasplattchen 

ge111ogen und anschlieOend abge111aschen. Die Waschflussigkeit wurde in 

das org. anal. Labor geliefert und dart chemisch auf ihrcn Gehalt an 

MDI un t ersucht. Die analytisch nc :hge111ie~ene Menge an MDI 111urde so

~ann mit der gravimetrisch bestimmten Menge verglichen. 
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Tabelle 1 

I"~ .. 
I . 

Q m5/ h 3oo 2oo 
3 

(l mg/m ) 
3 

(1, 5 mg/m ) 

n n 0' 

'" 

> 0 J 5 1-Jffi o.r. 

> 1 ,urn 3o 

,' 2 pm 9 

'7 o, 3 ,um 361 463 86 

./ 0 J 5 l-lnl 195 26o 88 

..? o, 7 fJffi 55 77 93 

;> 1, 4 fJffi 25 38 loa 

o,l - 0,17 J-lffi 877 666 51 

o,l7 -- o,27 11 922 723 52 

o,27 - o,42 11 lo44 973 62 

o,42 - o,62 11 511 535 7o 

o,62 - . o,87 11 396 446 74 

o,87 - 1,17 11 191 226 So 

1,17 - 1,52 II 96 115 So 

1,52 - 1,92 II 24 LO .70 

Teilchenzah1en (in lo
3

) bei unte rschiedlichen 

Aerosolkonzentrationen 

, ......__ 

loo So 
3 (3 mg/m ) 3 (6 mg/m ) 

n ~~ 

o.r. o.r. 

08 97 o.r. 

36 133 7o l3o 

759 7o 1994 92 

£153 77 672 58 

154 92 321 98 

9o 12o 237 156 

2oo 8 86 2 

641 22 171 3 

1165 5o 926 15 

929 6o 1179 38 

879 73 l3o6 54 

S£10 95 lo64 92 

3o3 lao 7o5 124 

87 12o 261 18o 

o.r. = over ran9e 

Vl 1o2 o76/2 
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